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Patentansprttche 

Verfahren zur kontinuierlichen Herstellung von organi- 
schen Isocyanaten aus organischen Aminen und Phosgen 
in Gegenwart von organischen LSsungsmitteln, wobei die 
ReaktionslBsung teilweise im Kreislauf gefUhrt wird, 
dadurch gekennzeichnet % da& man das Phosgen der im Kreis- 
lauf geftthrten ReaktionslSsung zumischt und das er- 
haltene Reaktionsgemisch und die Amine Oder AminlSsung 
der Misch- und Reaktionszone so zufUhrt, daB in dieser 
eine Energiedissipationsdichte von 5 his 1000 kJoule je 

rttckgefiihrten Reaktionsgemisches plus zugeftthrter 
AminlSsung erzeugt wird* 

Verfahren gem&A Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet » dafc 
ein Anteil von 5 bis 100 % des aus ReaktionslSsung, phos- 
genhaltigem LSsungsmittel und Prischphosgen erhaltenen 
Reaktionsgemisches mit einer Geschwindigkeit von 1 bis 
J*0 m/Sek und das Amin Oder die Aminlftsung mit einer 
Geschwindigkeit von 0,3 bis 30 m/Sek der Misch- und Reak- 
tionszone zugefiihrt wird« 

Verfahren gemSB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet % daft 
die Misch- und Reaktionszone aus einem Treibstrahl des 
Reaktionsgemisches aus Reakt ions 13 sung, zugesetztem 
Phosgen und zugesetztem phosgenhaltigen LSsungsmittel be- 
steht, in den das Amin oder die AminlSsung einverleibt 
wird* 

Verfahren gemS£ Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet » da£ 
der Treibstrahl beim Austritt aus der Dttse eine Geschwin- 
digkeit von 1 bis 40 m/Sek aufweist und das Amin oder die 
AminlOsung mit einer Geschwindigkeit von 0,3 bis 30 
m/Sek dem Treibstrahl zugefUhrt wird. 
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5* Verfahren gem&ft Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , da£ 
das Volurnenverhaltnis der Gesamtmenge aus zugesetztem 
Phosgen, zugesetztem phosgenhaltigen Losungsmittel und 
der ira Kreislauf gefUhrten Reaktionslftsung zu zugefiihr- 
tem Amin Oder Aminlosung 300 : 1 bis 1 : 1 betr&gt. 

6, Verfahren gema£ Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet » da£ 
man als organische Amine aromatische Mono-, Di- und/oder 
Poly amine verwendet. 

7. Verfahren gemafl Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet , daB 
man als aromatische Di- und/oder Polyaraine 4 , 4 '-Diamino- 
diphenyl, 1,4- und 1 , 3-Pheny lendiamin, 1,5- und 1,8- 
Ilaphthylendiamin, 2,4- und 2, 6-Toluy lendiamin und die 
entsprechenden isomerengemische, 2,2 f -, 2,4 f - und 
4,4 , -Diaminodiphenylmethan und die entsprechenden Iso- 
merengemische und Gemische aus Diaminodipheny Imethanen 
und Polypheny 1-polymethylen-polyaminen verwendeto 



Zeichn. 
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6700 Ludwigshafen, 25.5.1976 

Verfahren zur kontinuierlichen Herstellung von organischen 

Isocyanaten 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von orga- 
nischen Isocyanaten aus organischen primSren Aminen und 
Phosgen in Gegenwart inerter organischer Los tings mi ttel unter 
RtlckfUhrung der Reaktionsmischung, wobei die Aus gangs kompo- 
nenten der Reaktionsmischung so zugefUhrt werden, daft in 
der Misch- und Reaktionszone eine Energiedissipationsdichte 
von 5 bis 1000 kJoule je m 3 rttckgeftihrter Reaktionsmischung 
plus zugefUhrt er AminlSsung erzeugt wirdo 

Es ist bekannt, Isocyanate aus primSren Aminen und Phosgen 
herzustellen. Die Umsetzung wird je nach Art der Amine ent- 
weder in der Gasphase oder in flUssiger Phase sowohl diskonti- 
nuierlich als auch kontinuierlich durchgeftthrt (W 0 Siefken, 
Liebigs Ann. 562, 75 (1949)). 

Die bekannten Verfahren besitzen zahlreiche Nachteile. Werden 
niedere Temperaturen bei der anf^nglichen Phosgenierung (Kalt- 
phosgenierung) angewendet, so stellt die Freisetzung grofier 
Mengen Phosgen wghrend der Erhflhung der Temperatur auf die 
Endphosgenierungstemperatur (HeiBphosgenierungs temperatur) 
ein schwierig zu handhabendes Problem dar, das zus&tzlich 
durch die hohe Toxizitat des Phosgens erschwert wirdo Nieder- 
temperaturverfahren sind auch mit einem anderen Nachteil 
behaftet, n&nlich dem, daft die Reaktionsgeschwindigkeit ver- 
haitnismMMg gering ist 5 was zu groBen Reaktions volumina fUhrt. 
In den Zweistufenverfahren kann das Endprodukt und das in der 
ersten Stufe als Zwischenprodukt gebildete Carbamylchlorid 
mit etwas Ausgangsamin unter Bildung von substituierten Ham- 
stoffen und Polyharnstof fen Oder anderen unerwttnschten Pro- 
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dukten reagieren* Eine Reihe der bekannten Herstellungsverfah- 
ren hat zwar betr&chtliche technische Erfolge erzielt, doch 
besitzen alle diese Methoden den Nachteil, dafi tibermaaige 
Mengen an Polymeren und anderen unerwttnschten Nebenprodukten 
gebildet werdem Durch die Bildung der Nebenprodukte kann die 
Isocyanatausbeute bzw c die Produktqualit&t erheblich vermin- 
dert werden 0 

Aus der DT-AS 1 037 ist ein kontinuierlich bei erhBhtem 

Druck und erhohter Temperatur arbeitendes Verfahren bekannt- 
geworden, bei dem ein Teil der Reakt ions 15s ting im Kreislauf 
gefUhrt wird und bei dem die PhosgenlBsung vor dem Eintritt 
in das ReaktionsgefSB mit einer Aminlflsung vermischt wird* 
Hierbei muB sich am Vereinigungspunkt beider LSsungen eine 
bestimmte Turbulenz ausbilden c Dabei kfinnen jedoch im Str6- 
mungsrohr leicht Vers top fungen auftreten, die keine Turbu- 
lenz mehr gestatten c 

Nach Angaben der DT-OS 21 12 181 werden organische Isocyanate 
aus prim&ren organischen Aminen und Phosgen in einem inerten 
organischen LSsungsmittel kontinuierlich in einem Oder mehre- 
ren, FUllkorper enthaltenden Reaktionsgef&Ben, vorzugsweise 
unter RUckftthrung der Reaktionsmischung, in der sogenannten 
t)bergangsstr6mung hergestellto Mit Hilfe des relativ ein- 
fachen Verfahrens gelingt es Isocyanate in hoher Raum-Zeit- 
Ausbeute herzustellenc Aber auch bei diesem Verfahren be- 
reitete das Einbringen der Amine in die phosgenhaltige Reak- 
tionslflsung gewisse Schwierigkeiten, da bei manchen Aminen 
eine optimale Durchmischung der Aus gangs komponent en nur schwer 
erreicht werden kann 0 Werden jedoch die Reaktionskomponen- 
ten nicht ausreichend durchmischt, so entstehen Aroinhydro- 
chloride und Harnstoffe als Nebenprodukte, die sich teilweise 
auf den Fttllk8rpern absetzen und zu Verstopfungen der FU11- 
kdrpersfiulen ftthren k8nnen P 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein kontinuierliches 
Verfahren zur Herstellung von Isocyanaten zu entwickeln, bei 
dem die Aus gangs komponent en Arain und Phosgen rasch und opti- 
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mal durchmischt werden, bei dem die Umsetzung zu Isocyanaten 
in kurzer Zeit vollst&ndig ablSuft, so da& die Bildung von 
Nebenprodukten nahezu vollstandig unterdrtlckt wird, und das zu 
hohen Isocyanatausbeuten mit hoher Reinheit der Endprodukte 
ffihrt . 

Diese Aufgabe wird geldst durch ein Verfahren zur Herstellung 
von organischen Isocyanaten aus organischen Aminen und Phosgen 
in Gegenwart von organischen LcSsungsmitteln, wobei die 
Reakt ions 16s ung teilweise im Kreislauf geftthrt wird und das 
dadurch gekennzeichnet ist, da£ man das Phosgen der im Kreis- 
lauf geftlhrten ReaktionslOsung zumischt und das erhaltene 
Reakt ions gemisch und die Amine oder AminlSsung der Misch- 
und Reaktionszone so zuftlhrt, da& in dieser eine Energie- 
dissipationsdichte von 5 bis 1000 kJoule je rtickgeftihrten 
Reaktionsgemisches plus zugeftthrter Aminl5sung erzeugt wirdo 

Das erfindungsgem&i&e Verfahren hat den Vorteil f dafc die Ausgangs- 
komponenten auf sehr einfache Weise in fiufterst kurzer Zeit 
intensiv gemischt werden, die Phosgenierung der Amine und die 
Bildung der Isocyanate bei Verweilzeiten von 10 bis zu 180 
Minuten erfolgt und die Isocyanate in hoher Reinheit und 
Ausbeuten von 88 bis 98 Gew.%, bezogen auf das eingesetzte 
Amin, erhalten werden. 

Das erfindungsgem&Be Verfahren ist ganz allgemein auf die 
Herstellung von organischen Isocyanaten, die durch Umsetzung 
von Aminen mit Phosgen erhalten werden k&nnen, anwendbar. 
So kttnnen beispielsweise Mono-, Di- und/oder Polyisocyanate 
aus den entsprechenden organischen Mono-, Di- und Polyaminen 
hergestellt werden. 

Geeignete organische Monoaminoverbindungen besitzen die 
Pormel R-NH 2 , wobei R einen gegebenenfalls substituierten, 
einwertigen aliphatischen, cycloaliphatischen oder vorzugsweise 
aromatischen Rest mit 1 bis 20, vorzugsweise 6 bis 12 Kohlen- 
stoffatomen bedeutet. Genannt seien beispielsweise aliphati- 
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sche Monoamine, wie Methylamin, Athylamin, Butylamin, Octyl- 
arain und Stearylamin, cy cloaliphatische Monoamine, wie Cyclo- 
hexylamin und insbesondere aromatische Monoamine, wie Anilin, 
Toluidine, Naphthylamine, Chloraniline und Anisidine. 

Vorzugsweise werden jedoch die zur Herstellung von Polyure- 
thanen technisch bedeutsamen Di- und Polyisocyanate aus den 
entsprechenden Di- und Polyaminen nach dem neuen Verfahren 
hergestellt. Geeigriete Diaminoverbindungen besitzen die Formel 
H 2 N-R f -NH 2 , wobei R* bedeutet einen zweiwertigen aliphatischen 
Oder cycloaliphatischen Rest rait 2 bis 18, insbesondere 4 
bis 12 Kohlens toff at omen oder vorzugsweise einen zweiwerti- 
gen aromatischen Rest, der aus einem oder mehreren aroma- 
tischen Kernen, die 6 bis 18 Kohlens toff at ome besitzen, be- 
steht, die direkt miteinander verknUpft sind, oder gegebenen- 
falls Uber zweiwertige BrUckenglieder , wie -0-, -S0 2 -, -CH 2 ~ 
und CH^-C-CH.,, miteinander verbunden sindo Die Diamino- und/oder 
Polyaminoverbindungen kSnnen einzeln oder als Mischungen ver- 
wendet werden, 

Solche aliphatische, cy cloaliphatische oder insbesondere 
aromatische Diaminoverbindungen sind beispielsweise : 1,4- 
Diaminobutan, 1, 10-Diaminodecan, 1 , 12-Diamino-dodecan, 1,4- 
Diamino-cyclohexan, 1,6-Diamino-hexan, 4,4 '-Diamino-dicyclo- 
hexyl, vorzugsweise 4 , 4 '-Diamino-diphenyl, 1,4- bzw. 1,3- 
Phenylendiamin, 1,5- bzw. 1, 8-Naphthylendiamin und insbeson- 
dere 2,4- bzw. 2,6-Toluylendiamin und 2,2'-, 2,4'- bzw. 4,4'- 
Di ami no- d i ph eny lme th an . 

Als Poly amine kommen beispielweise in Betracht Tri(p-amino- 
phenyl)-methan, 2, 4, 6-Triamino- toluol und Kondensationspro- 
dukte, die aus gegebenenfalls substituierten Anilinderivaten 
und Aldehyden bzw. Ketonen in Gegenwart von SSuren erhalten 
werden, wie Polypheny 1-po lymethylen-polyamine . 

Das erfindungsgem&fce Verfahren eignet sich besonders gut zur 
Herstellung von aromatischen Di- und/oder Polyisocyanaten aus 
den entsprechenden Aminen und wird daher hierzu auch vorzugs- 
weise ange„a„dt. 709851/002 < 
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Als andere Aus gangs komponente wird Phosgen verwendet. Das gas- 
fBrmige Phosgen kann als solches oder in Verdlinnung mit unter 
den Reaktionsbedingungen inerten Gasen, wie Stickstoff , Koh- 
lenmonoxid u.a. umgesetzt werden 0 Das Molverhaitnis von Amin 
zu Phosgen wird zweckm&fcigerweise so beraessen, dafl pro NH 2 » 
Gruppe 1 bis 10 Mol, vorzugsweise 1,3 bis H Mol, Phosgen in 
der Reaktionsmischung vorliegen. 

Als inerte organische L5sungsmittel kommen Verbindungen in 
Betracht, in welch en die Amine und das Phosgen mindestens 
teilweise ISslich sind. 

Besonders bewShrt haben sich chlorierte, aromatische Kohlen- 
wasserstoffe, wie Chlorbenzol, o-Di chlorbenzol, p-Dichlor- 
benzol, Trichlorbenzole , die entsprechenden Toluole und 
Xylole, Chlorathylbenzol, Monochlordiphenyl, bzw 0 
&-Naphthylchlorid und PhthalsSiuredialkylester , wie iso-Di&thyl- 
phthalat. Die LBsungsmittel kOnnen einzeln oder als Gemische 
verwendet werden. ZweckmSBig wird ein LSsungsmittel verwendet, 
das einen niedrigeren Siedepunkt besitzt als das herzustellen- 
de Isocyanat, damit das LBsungsmittel leicht durch Destina- 
tion vom Isocyanat abgetrennt werden kann. Die Menge an LSsungs- 
mittel wird zweckmaMg so bemessen, da£ die Reaktionsmischung 
einen Isocyanatgehalt von 2 bis UO Gew.£, vorzugsweise zwischen 
5 und 20 Gew.fc, bezogen auf das Gesamtgewicht der Reaktions- 
mischung, aufweist. 

Die Amine kBnnen als solche oder gelBst in organischen LSsungs- 
mitteln zur Anwendung kommen. Insbesondere verwendet man je- 
doch Aminl5sungen mit einem Amingehalt von 5 bis 40 Gew.fc, vor- 
zugsweise von 10 bis 30 Gew.56, bezogen auf das Gesamtge- 
wicht der AminlOsung. 

Die Umsetzung ftihrt man zweckmaaigerweise bei Temperaturen von 
90 bis 220°C, vorzugsweise von 120 bis 180°C und in einem 
Druckbereich von 1 bis 10 bar, vorzugsweise von 1 bis 3 bar 
durch. Die bei dem erfindungsgemSfien Verfahren angewendete 
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Temperatur liegt Uber der Zersetzungstemperatur des als 
Zwischenprodukt durch die Reaktion des Phosgens rait Amin 
gebildeten Carbamy Ichlorids . Einer Erhohung des Drucks sind 
nur technische und gegebenenfalls sicherheitstechnische 
Grenzen gesetzt, wobei jedoch mit einer grtJ&eren Drucker- 
hOhung keine Ausbeutes teigerungen mehr verbunden sind. 

Bei der Durch ftthrung des erfindungsgemSBen Verfahrens wird 
Reaktionslosung, die aus Losungsmittel, gelGstem Isoeyanat, 
Phosgen, Chlorwasserstof f sowie Nebenprodukten der Phosge- 
nierung besteht, aus einem Reaktionsraum mittels einer Um- 
w&lzpumpe in den Reaktionsraum zuriickgeftthrt , wobei diese rtick- 
geftthrte ReaktionslCsung ganz Oder teilweise Uber eine DUse 
eingeleitet wirdo Ober den Kreislaufs trora wird der Reaktions- 
IBsung frisches Phosgen und gegebenenfalls auch phosgenhalti- 
ges Losungsmittel zugemischt, wobei nach einer vorteilhaften 
Ausgestaltung des Verfahrens das frische Phosgen der Reaktions- 
IGsung nach der Abzweigung des nicht Uber die Dtts e ftthrenden 
Teilstroms einverleibt wird, Auf diese Weise wird gewShrleistet , 
daft die Gesamtmenge Prischphosgen dem Reaktionsraum tlber die 
DUse zugefUhrt wird. Die AminlSsung wird in den Reaktionsraum 
eingeleitet. Ein der gesamten Flttssigkeitsbeschickung ent- 
sprechender Volumenstrom an Reakt ions 15s ung wird dem Kreislauf 
als Produktltfsung zur weiteren Aufarbeitung entnommen. Zum 
Entweichen des bei der Phosgenierung frei werdenden Chlor- 
wasserstof fs ist ein Entgasungsraum im Kreislauf erf order lich . 

Der Reaktionsraum wird in seinen GrSBenabmessungen so ausgelegt, 
daft mittlere Verweilzeiten von etwa 10 Minuten bis 3 Stunden, 
vorzugsweise 15 Minuten. bis 2 Stunden, bezogen auf den Volumen- 
strom der ausgetragenen ProduktlSsung, eingestellt werden k8n- 
nen. 

Die ReaktionslBsung wird in einer solchen Menge im Kreislauf 
umgepumpt, daft das VolumenverhSltnis der Gesamtmenge aus der 
im Kreislauf gefUhrten ReaktionslBsung plus zugesetztem Frisch- 
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phosgen plus gegebenenfalls zugesetztem phosgenhaltigen Losungs- 
mittel zur Menge an zugefUhrter AminlSsung 300 : 1 bis 1 : 1, 
vorzugsweise 100 : 1 bis 5 i 1 betrSgt. 

Der Anteil des aus im Kreislauf gefilhrter ReaktionslSsung, 
frisch zugefUhrtem Phosgen und gegebenenfalls zugegebenem phos- 
genhaltigen LBsungsmittel bestehenden Reaktionsgemisches , der 
Uber die DQse in den Reaktionsraum gefUhrt wird, kann zwischen 
5 und 100 % t vorzugsweise 20 und 100 %, des gesamten in den 
Reaktionsraum gebenden Reaktionsgemisches ausmachen* Der durch 
die DUse geleitete Anteil des Reaktionsgemisches wird stark 
beschleunigt , so da£ er mit hoher Relativgeschwindigkeit zum 
Inhalt des Reaktionsraumes als Treibstrahl aus der DQse aus- 
tritt. Durch ZufUhren bis an die DUsenaustrittsstelle wird die 
AminlSsung mit der ReaktionslBsung in &ufcerst kurzer Zeit inten- 
siv vermischto 

Urn optimale Reaktionsgeschwindigkeiten und Isocyanatausbeuten 
zu erhalten, ist erfindungswesentlich, dafi in der Misch- und 
Reakt ions zone eine Energiedissipationsdichte von 5 bis 1000, 
vorzugsweise von 50 bis MOO kJoule je m 5 rUckgefUhrten Reak- 
tionsgemisches plus zugefUhrter AminlOsung herrscht. Diese 
Energiedissipationsdichte wird erzeugt, wenn man den durch die 
DUse gefUhrten Anteil des Reaktionsgemisches mit einer DUsen- 
austrittsgeschwindigkeit von 1 bis 40 m/sek, vorzugsweise 5 
bis 30 m/sek, und das Amin bzw. die Aminl6sung mit einer Aus- 
trittsgeschwindigkeit von 0,3 bis 30 m/Sek, vorzugsweise 0,5 
bis 3 m/Sek durch das Aminzuleitungsrohr der Misch- und Reak- 
tionszone zufUhrt. Die Misch- und Reakt ions zone ist gekenn- 
zeichnet durch den Massenstrom von zugefUhrtem Reaktionsge- 
misch und zugefUhrter Aminl6sung, wobei die vereinigten 
FlUssigkeitsstrflme die oben angegebenen Energiedissipations- 
dichten aufweisen mUsseno Die Misch- und Reaktionszone hat 
einen mittleren Durchmesser, der dem 3- bis 30-fachen, vorzugs- 
weise 10- bis 25-fachen des mittleren Durchmessers des Treib- 
strahles des Reaktionsgemisches entspricht. Unter mittlerem 
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Durchmesser des Treibstrahles ist der Durchmesser eines 
fl&chengleichen Kreises zu verstehen, der aus den Querschnitt- 
fiachen der DUsenSf fnungen, beispielsweise von Ring- Oder 
Schlitzdilsen, der Mischzone ermittelt wird. Die Misch- und 
Reakt ions zone kann einen konstanten Oder sich in der StrBmungs- 
richtung verSnderten Querschnitt haben« Die Misch- und Reak- 
tionszone kann in verschiedenen Formen gestaltet werden, wobei 
diese Form zweckm&Mgerweise der verwendeten Dtisenform angepafct 
wirdo Im allgemeinen verwendet man Kegels egmente Oder vorzugs- 
weise zylindrische Rohre 0 Sofern die Misch- und Reaktionszone 
als zylinderisches Rohr ausgestaltet ist, soli ihre L&rige das 
1- bis 20- f ache, vorzugsweise das 1,5- bis 5- f ache ihres 
Durchmessers betragen. Sofern die Misch- und Reaktionszone 
keinen kreisf ormigen Oder Uber ihre L&nge keinen konstanten 
Querschnitt aufweist, soli ihre L£Lnge das 1- bis 20- f ache, 
vorzugsweise das 1,5- bis 5- f ache des hydraulischen Durchmessers 
betragen. Unter hydraulischem Durchmesser ist der Durchmesser 
eines zylindrischen Rohres zu verstehen, das bei gleichen 
durchgesetzten Mengen und gleicher L&nge den gleichen Druckver- 
lust zeigt wie die betreffende Misch- und Reaktionszone. 

Die Misch- und Reaktionszone ist Teil des Reaktionsraums , des- 
sen Gr5fce durch die vorstehend genannten mittleren Verweil- 
zeiten gekennzeichnet isto Der Reaktionsraum muB nicht not- 
wendigerweise als ein separates Reakt ions gef&& ausgefQhrt wer- 
den, sondern kann z„B. auch als Reaktionsrohr ausgebildet und 
Teil des Kreislauf-Leitungs systems sein. 

Der Entgasungsraura zum Entweichen des bei der Phosgenierung 
entstehenden Chlorwasserstof fs ist zweckm&Big aber nicht not- 
wendigerweise Uber dem Reaktionsraum angeordnet. Wird als Reak- 
tionsraum ein separates ReaktionsgefSB verwendet, so bietet es 
sich an, als Entgasungsraum den Oberteil dieses Gef&ftes zu ver- 
wenden und das Phosgen und LBsungsmitteld&mpfe enthaltende 
Chlorwassers toff gas an dieser Stelle abzuziehen. Statt des sen 
kann jedoch auch ein separates EntgasungsgefSB im Kreislauf- 
systera dem Reaktionsraum nachgeschaltet sein* 
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Eine bevorzugte Ausftth rungs form des erfindungsgemSBen Her- 
stellungsverfahrens wird anhand der Zeichnung nochmal nSher 
eriautert . 

In der Zeichnung bedeuten: 



II Umlaufpumpe 

III warmeaustauscher 

IV TreibstrahldUse 

V Ventile zur Aufteilung des rttckgeftthrten Reaktionsgemisches 

VI Kondensator 

1. Ableitung der Reaktionsldsung 

2. Kreislaufleitung fttr Reakt ions 18s ung 

3. Zuleitung fttr phosgenhaltiges Ldsungsmittel 
4 f und 1| M Zuleitung fttr Phosgen 

5. Zuleitung des Reaktionsgemisches aus Reaktionsldsung 
(2) und zugeftthrten Str5men (3) und (if) bzw. (M") 

6. Zuleitung fttr das Amin bzw. die Aminldsung 

7. Damp fable it ung fttr Chlorwasserstof f, Phosgen und LBsungs- 



8. Rttckftthrung an kondensiertem Ldsungsmittel und Phosgen 

9. Ableitung fttr Phosgen und Chlorwasserstof f 

10. Ableitung fttr die Isocyanatldsung. 

Durch die Leitung (1) wird aus dem ReaktionsgefSB (I), das ganz 
oder vorzugsweise teilweise, mindestens jedoch mit soviel Reak- 
t ions 18s ung gefttllt ist, da& die Treibstrahldttse (IV) vollst&n- 
dig in die Reaktionsldsung eintaucht, ttber eine Umlaufpumpe (II) 
und einen warmeaustauscher (III) Reaktionsldsung gepumpt, wobei 
frisches Phosgen durch die Zuleitung (4 n ), vorzugsweise jedoch 
(1 f ) und gegebenenfalls phosgenhaltiges Ldsungsmittel durch die 
Zuleitung (3) der ReaktionslSsung zugemischt wird. Durch die 
Zuleitung (5) wird das aus Reakt ions Ids ung (1) und den zugemisch- 
ten Strdmen (3) und gegebenenfalls (4 n ) bestehende Reaktions- 
gemisch mittels der beiden Ventile (V) aufgeteilt. Ein Teil 
kann direkt in das Reakt ions gefafi geftthrt werden, der andere 
wird - vorzugsweise nach der Zuftthrung von Prischphosgen durch 
Zuleitung (■*») - der DUse (IV) zugeftthrt und stark beschleunigt 
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mitt el 



709851/0024 



10 - 




o.z 



?2 017 

2624285 



in Form eines Treibstrahls in die ReaktionslSsung eingedtlst. 
Die AminlSsung bzw„ gegebenenfalls das Amin wird durch die 
Zuleitung 6 eingebracht und mit dem Reaktionsgemisch in der 
Misch- und Reakt ions zone intensiv gemischt und zur Reaktion 
gebracht. Durch die Ableitung (7) entweichen die fltichtigen 
Bestandteile, namlich Chlorwasserstoff , ttberschilssiges gas- 
fSrmiges Phosgen und Losungsmitteldampf , in einen Kondensator 
(VI). Das Lasungsmittel und der uberwiegende Teil des Phosgens 
wird dort kondensiert und durch die Losungsmittel-Phosgen- 
rtickfuhrung (8) in das ReaktionsgefaB (I) zurtickgeleitet, 
wahrend das gasf6rmige Chlorwasserstoff-Phosgengemisch ttber 
die Ableitung (9) abgeftlhrt, nach bekannten Methoden getrennt 
und das Phosgen isoliert wird. Die nach dem erfindungsgemaften 
Verfahren hergestellte isoeyanathaltige Reaktions ISsung wird 
durch die Ableitung 10 abgezogen und mit Hilfe ilblicher Reini- 
gungsmethoden aufgearbeitet . 

Das erfindungsgeraMfie Verfahren wird durch die folgenden Bei- 
spiele erlfiutert: 

Beispiele 

Die Verfahrensanordnung ist aus der Zeichnung zu ersehen. Als 
ReaktionsgefaB (I) wird ein beheizter 2000 ml Glasautoklav mit 
einem Innendurchmesser von 12 cm verwendet. Die Reaktionslttsung 
wird mit Hilfe einer Kreiselpumpe (II) durch einen Warmetauscher 
(III) umgepumpt. Nach dem Warmetauscher (III) werden phosgen- 
haltiges LSsungsmittel (3) aus der Aufarbeitung der ProduktlS- 
sung sowie flilssiges Prisch-Phosgen (1') je tlber ein T-StQck in 
die Reakt ions losung eingebracht. Das hierbei erhaltene phosgen- 
haltige Reaktionsgemisch wird durch Einstellung der Ventile (V) 
ganz oder teilweise durch eine Treibstrahldttse, die einen Innen- 
durchmesser von 0,9 - 1,8 mm aufweist und in die ReaktionslSsung 
im Reaktionsgefafi (I) eintaucht, eingedttst. Die AminlSsung 
wird durch ein Zuleitungsrohr von 0,5 - 1,0 mm Durchmesser dem 
Treibstrahl einverleibt. Zu Beginn der Umsetzung wird das 
ReaktionsgefaB (I) und der Kreislaufstrom mit 1000 ml mit 
Phosgen gesattigtem o-Dichlorbenzol beschickt. 
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Die zur Herstellung der Isocyanate verwendeten Amine, die 
Durchriufimengen, Reaktionsbedingungen und Versuchsergebnisse 
sind in der folgenden Tabelle zusatnmengefaftt * 
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